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(57) Die Monofile und Borsten, die zumindest aus 90 Gew.-% Acrylnitrilbausteinen bestehen und Titer von mehr als
2,5 tex aufweisen, besitzen eine relative Losungsviskositdt von 1,7 bis 6,0, eine ReiRfestigkeit von wenigstens
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Erfindungsanspriche:

1. Monofile und Borsten aus Homo- oder Copolymerisaten des Acryinitrils, die zumindest aus 90 Gew.-% Acrylnitrilbausteinen
bestehen und einen Titer von mehr als 2,5 tex aufweisen, gekennzeichnet dadurch, daR das Polymerisat eine relative
Viskositat, gemessen als Ldsung von 0,6g in 100 ml Dimethylformamid bei 90°C, von 1,7 bis 6,0 und die Monofile und
Borsten eine ReiRfestigkeit von wenigstens 20 cN/tex und einen Anfangsmodul, bezogen auf 100% Dehnung, von mehr als
700cN/tex aufweisen.

2. Monofile und Borsten nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daf der Titer der Monofile und Borsten bei Werten ber 2,5
bis etwa 30 tex liegt.

3. Monofile und Borsten nach Punkt 1 oder 2, gekennzeichnet dadurch, daf¥ die relative Viskositat des Acryinitrilpolymerisats
zwischen 2,5 und 3,5 liegt.

4. Monofile und Borsten nach einem der vorhergehenden Punkte, gekennzeichnet dadurch, daR der Anfangsmodul 800 bis
1800, vorzugsweise 1000 bis 1800cN/tex betragt.

5. Monofile und Borsten nach einem der vorhergehenden Punkte, gekennzeichnet dadurch, daR die fadenbildende Substanz
wenigstens zu 99 Gew.-% aus Acrylnitrilbausteinen besteht.

6. Verfahren zur Herstellung von Monofilen und Borsten nach einem der vorhergehenden Punkte durch Herstellen einer
Spinnlésung des Polymers in einem aprotischen Lésungsmittel, Verspinnen in ein Fallbad, NaRverstrecken der erhaltenen
Filamente und anschlieBende Trocknung, gekennzeichnet dadurch, daR die Filamente vor, wahrend oder nach der Wésche
wenigstens im Verhaltnis 1:4 verstreckt werden, unter Spannung, gegebenenfails jedoch unter Zulassung von geringem
Schrumpf getrocknet und anschlieRend wenigstens einer Heifverstreckung bei Temperaturen Gber 120°C bei einem
Verstreckverhaltnis von wenigstens 1:2 unterworfen werden, wobei die effektive Gesamtverstreckung wenigstens 1:8,
vorzugsweise 1:10 bis 1:20 betrégt.

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft Monofile und Borsten aus Homo- oder Copolymerisaten des Acrylnitrils, beispielsweise aus Polyacrylnitril
oder Polyacryinitrilcopolymeren, die zum berwiegenden Teil Acrylnitrilbausteinen aufgebaut sind und deren Titer héher als
2,5 tex, deren Festigkeit gréRer als 20cN/tex und deren Anfangsmodul gréRer als 700cN/tex — bezogen auf 100% Dehnung —
ist.

Die Erfindung betrifft weiterhin Verfahren zur Herstellung solcher Monofile und Borsten.

Die erfindungsgemaRen Monofile und Borsten werden angewandt fiir technische Einsatzgebiete, wie z.B. zur Herstellung
filamentverstirkter Verbundwerkstoffe. Beispielsweise werden erfindungsgeméRe Monofile und Borsten Betonmischungen
zugesetzt, bei der Herstellung von Betonteilen, Spritzbeton, Mértel und verschiedenen Putzsorten.

Charakteristik der bekannten technischen Losungen

Bei der vorliegenden Erfindung wurden die geformten Erzeugnisse bei endlosem Material als Monofile und bei
kurzgeschnittenem Material als Borsten bezeichnet, um zu verdeutlichen, da® es sich nicht um textile Féden oder Fasern im
{iblichen Sinne handelt, sondern um Gebilde mit Durchmessern dber 0,05 bis ca. 0,2mm, entsprechend einem Einzeltiter von
mehr als 2,5 tex bis etwa 30 tex. ErfindungsgemaB ist es nicht erforderlich, daf die Monofile aus Diisen mit nur einem Disenloch
ersponnen worden sind. Herstellungsverfahren fur Borsten und Monofile sind weitgehend gleich, es soll daher nachfolgend
zur Vereinfachung von Filamenten gesprochen werden, sofern sowohl Monofile als auch Borsten gemeint sein kénnen.

In der DE-OS 3027844 werden Hochmodulfaden und -fasern aus Polyacrylnitril beschrieben, deren Anfangsmodul héher als
1300cN/tex ist. Die in den Beispielen dieser Vorliteratur beschriebenen Titer liegen zwischen 1,7 und 3,6 dtex. Der im Text
angegebene Titerbereich von etwa 1,5 bis 15 dtex schrankt den Titerbereich auf den {iblichen Bereich textiler Spinnféden und
fasern ein, der Gblicherweise bei einem Einzeltiter von 15 dtex in einigen Fillen bis 20 dtex und ausnahmsweise bis zu 25 dtex
reicht. Dieser Vorliteratur kann nichts entnommen werden, daB den Fachmann veranlafit hatte, den Titerbereich deutlich zu
Uberschreiten und das Gebiet der textilen Spinnfasern und -faden zu verlassen.

Das Ausspinnen derartig grobtitriger Filamente ist mit einer Reihe von Schwierigkeiten verbunden. So wird beispielsweise in
der DE-PS 2658179 ein Verfahren beschrieben, bei dem Filamente mit Einzeltitern von 2 bis 8 tex durch ein spezielles
Trockenspinnen erzeugt werden kénnen. Die dabei erhaltenen Filamente weisen jedoch nur Festigkeiten von 15 bis 17 cN/tex
auf. Sie konnten nur 1:2,5fach verstreckt werden, die ReiBdehnung lag sehr hoch (2.B. 97 %).

Als Einsatzgebiete fiir derartig geformte Gebilde werden die Herstellung von synthetischen Haaren sowie Grannenhaaren flr
Pelzimitationen genannt. Dieser Vorliteratur kann nichts entnommen werden, das auf die Herstellung von Hochmodulfilamenten
gerichtet ist.

Die Herstellung von Filamenten, die natlrlichem Menschenhaar moglichst dhnlich sind, ist auch Gegenstand der DE-

0S 2434488. Nach der Lehre dieser Vorliteratur werden Filamente im Titerbereich von 2 bis 7 tex durch ein NaspinnprozeR
t:argestellt. Die Gesamtverstreckung von 1:6 erfolgt 2stufig im nassen Zustand. Den Beispielen dieser Vorliteratur kénnen
keine textilphysikalischen Werte der erzeugten Filamente entnommen werden. Eine Nacharbeitung hat jedoch ergeben, daid
mit dem Verfahren gemaR DE-OS 2434488 bestenfalls Filamente erzeugt werden konnen, die einen Anfangsmodul unter
600cN/tex aufweisen. Wie nachstehend in dem Vergleichsbeispiel noch ausfiih rlich geschildert, war es nicht mdglich, den
angegebenen Endtiter der Filamente zu erreichen ohne gleichzeitig einen erheblichen Schrumpf beim Trocknungsvorgang
zuzulassen. Durch eine derartige Schrumpfung wird allgemein die ReiRfestigkeit von Filamenten herabgesetzt, die ReiRdehnung
erhdht und vor allem der Anfangsmodul erniedrigt.

Es bestand also immer noch die Aufgabe, Monofile und Borsten aus Acrylnitrilpolymerisaten 2u erzeugen, die sich durch eine
gute ReiRfestigkeit und insbesondere durch einen hohen Anfangsmodul auszeichnen. Es mu&te ein Hersteilungsverfahren
gefunden werden, durch das derartige Filamente erzeugt werden kdnnen.

Textile Fasern und Faden aus Polymeren mit hohem Gehalt an Acrylnitrileinheiten werden Ublicherweise nach einem
Ldsungsspinnverfahren hergestelit. Beim Spinnproze® mu® das Lasungsmittel, das Ublicherweise mehr als 70% des aus der
Diise austretenden Fadens ausmacht, entfernt und das fadenbildende Polymer zu einem kompakten Faden verdichtet werden.
Die Entfernung des Ldsungsmittels und die Herstellung eines kompakten Fadens sind um so schwieriger zu l6sen, je dicker der
Durchmesser des ersponnenen Filaments ist.
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Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist die Bereitstellung von Monofilen und Borsten fiir die Anwendung in technischen Einsatzgebieten, wie
z.B. zur Herstellung filamentverstarkter Verbundwerkstoffe, die sich durch eine hohe ReiRfestigkeit und einen hohen
Anfangsmodul auszeichnen und einen groRen Fadendurchmesser aufweisen.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zur Herstellung von Monofilen und Borsten mit den gew(inschten
Eigenschaften zur Verfligung zu stellen, das auf bekannten Spinn- und Nachbehandlungsmaschinen flir
Polyacrylnitriimoncfilamente und Borsten ausgefiihrt werden kann.
Uberraschend wurde gefunden, daR es méglich ist, Monofile und Borsten aus Homo- oder Copolymerisaten des Acrylnitrils
nach einem Losungsspinnverfahren und eine anschlieBende Verspinnung in ein Koagulationsbad herzustellen, wobei die
dabei erhaltenen Filamente sich bei einem groben Titer iber 2,5 tex durch einen hohen Anfangsmodul auszeichnen. Bekannt
ist, daR der Anfangsmodul als MaB fiir die Kraftaufnahme eines Filaments bei niedriger Verdehnung viel empfindlicher auf
Stérstellen in der Filamentstruktur anspricht als beispielsweise die Reiffestigkeit. Trotzdem gelang es, derartige Filamente mit
Anfangsmoduli von z.B. 1500 oder 1700cN/tex zu erzeugen. Uberraschend war auch die hohe Verstreckbarkeit der aus einer
Lésung ersponnenen grobtitrigen Filamente. So konnte beispielsweise ein aus der Diise abgezogenes Filament mit einem
berechneten Titer von 215 tex (bezogen auf die fadenbildende Substanz) — bzw. 1200 tex, bezogen auf die eingesetzte
Spinnmasse — insgesamt auf das 16,7fache zu einem Endtiter von 12,3 tex verstreckt werden.
Gegenstand der Erfindung sind daher Monofile und Borsten aus Homo- oder Copolymerisaten des Acryinitrils, die zumindest
aus 90 Gew.-% Acrylnitrilbausteinen bestehen und einen Titer von mehr als 2,5 tex aufweisen. Diese Filamente sind dadurch
charakterisiert, daR sie eine ReiRfestigkeit von wenigstens 20cN/tex vorzugsweise mehr als 23¢N/tex und einen Anfangsmodul,
bezogen auf 100% Dehnung, von mehr als 700cN/tex aufweisen. Das daflir benétigte Polymerisat sollte dabei eine relative
Viskositat, gemessen als Losung von 0,5g in 100mi Dimethyiformamid bei 20°C von 1,7 bis 6,0 aufweisen. Vorzugsweise
zeigen die Filamente gemaR der Erfindung einen Titer von mehr als 2,5 bis etwa 30 tex. Dies entspricht rechnerisch, unter
Annahme eines kreisrunden Querschnittes, Durchmesserwerten von ca. 0,052 bis 0,180 mm. Weitere Merkmale, die Gegenstand
der Unteranspriche sind, sollen nachfolgend im Zusammenhang mit Verwendungsmdglichkeiten derartiger Monofile und
Borsten im einzeinen diskutiert werden.
Die erfindungsgemaRen Monofile und Borsten eignen sich insbesondere zur Herstellung filamentverstérkter Verbundwerkstoffe.
Gegentiber dem Einsatz von Fasern und Féden aus dem textilen Bereich, d.h. mit Titern unter 25 im allgemeinen unter 15 dtex,
kénnen die erfindungsgemaBen Filamente und insbesondere die erfindungsgeméaBen Borsten viel einfacher, homogener und
in hoherer Konzentration den zu verstarkenden Materialien eingemischt werden. Die so hergesteliten Mischungen zeichnen
sich beispielsweise durch niedrigere Viskositit und besseres FlieRverhalten aus. Die bevorzugten Titer und Schnittldngen der
erfindungsgemaRen Filamente hingen sehr stark von dem geplanten Einsatzgebiet und der benétigten Einsatzmenge im
Verbundwerkstoff ab. So fiihrt beispielsweise der Einsatz von Borsten mit Titern von 8 bis 20 tex in Betonmischungen zu einer
erheblichen Verminderung der RiRbildung der ausgehérteten Betonteile, er erhéht die Elastizitét, reduziert die Sprodigkeit und
steigert die Bruchenergie betréchtlich. Ahnliche Vorteile kdnnen bei mit erfindungsgeméaRen Borsten verstarkten Spritzbeton,
Mértel sowie den verschiedensten Putzsorten beobachtet werden.
Bei Kunststoffen (z. B. Polypropylen) erbringen Borsten im Titerbereich von 3 bis 10 tex besonders gute Verstarkungsergebnisse.
" So bleibt beispielsweise eine erhéhte Schlagzéhigkeit — im Gegensatz zu den Ergebnissen bei Einsatz von Glasfasern — auch
bei tiefen Temperaturen erhalten. Der gleiche Titerbereich filhrt z. B. bei Einsatz in Dichtungsmassen auf Basis Polymerbitumen -
zu besonders hoher Formbesténdigkeit.
Der optimale Titer der Borsten wird von deneingesetzten Borstenmenge, der Beimischtechnik und bei Feststoffen von der
KorngréBenverteilung des zu verstirkenden Guts ganz wesentlich beeinfluBt. Die Festigkeiten der erfindungsgeméafen
Filamente liegen dabei in jedem Fall iiber 20cN/tex und bevorzugt im Bereich von 25 bis 60cN/tex. Die Anfangsmoduli der
erfindungsgemaRen Filamente missen tber 700, vorzugsweise (iber 800, bevorzugt zwischen 1000 und 1800cN/tex liegen.
Bewihrt haben sich Schnittlangen von z.B. 0,5 bis 30mm, in anderen Einsatzgebieten der Borsten Schnittldngen von 100 bis
150 mm. Die geringen Schnittlangen der Borsten in der Gegend von 1 bis 2mm oder darunter sollten vorzugsweise in Mischung
mit Filamenten mit langerer Schnittlange eingesetzt werden. Durch die kurzen Schnittlangen kann jedoch das rheologische
Verhalten beispielsweise von Bauklebern und Fliesenklebern grundlegend verbessert werden.
Werden die Monofile bzw, Borsten gemaR der Erfindung in alkalischen oder aggressiven Medien eingesetzt, die eine mégliche
Beeinflussung des Filamentrohstoffes erwarten lassen, ist der Einsatz eines hdhermolekularen Polymerisats, das vorzugsweise
{iber 99 Gew.-% aus Acrylnitrilbausteinen aufgebaut ist, von Vorteil, da die daraus hergesteliten Filamente wesentliche
resistenter gegen aggressive Medien sind als entsprechende Filamente aus Rohstoffen mit héherem Copolymeranteil.
Der Erfindung liegt ebenfalls ein Verfahren zur Herstellung der Monofile bzw. Borsten durch einen NaspinnprozeR zugrunde,
bei dem neben einer NaRverstreckung eine HeiRverstreckung nach dem Trocknen vorgenommen werden muf. Das
erfindungsgemaBe Verfahren ist dadurch charakterisiert, daB die Filamente vor, wéhrend oder nach der Wésche wenigstens
im Verhaltnis 1:4 verstreckt werden, unter Spannung, gegebenentalls jedoch unter Zulassung von geringem Schrumpf,
getrocknet und anschlieRend wenigstens einer Heilverstreckung bei Temperaturen von wenigstens 120°C und einem
Streckverhiltnis von wenigstens 1:2 unterworfen werden. Die effektive Gesamtverstreckung der Féden soll wenigstens 1:8
vorzugsweise 1:10 bis 1:20 betragen. Die HeiRverstreckung ist bevorzugt eine Verstreckung im trockenheiRen Zustand, wabei
die bendtigte Warmemenge durch Kontakt von Flichenheizkérpern oder heiRen Walzen dbertragen wird.
Als Polymerrohstoffe kénnen die nach dem Gblichen Verfahren hergestellten Fallungs- oder Lésungspolymerisate eingesetzt
werden. Je nach den Anforderungen firr die Einsatzgebiete kénnen sowohl Homo- als auch Copolymerisate des Acrylnitrils
Verwendung finden. Bei den eingesetzten Monomeren sollte auf eine moglichst hohe Reinheit geachtet werden. Als
Comonomere signen sich alle mit Acrylnitril copolymerisierbaren ungesattigten Verbindungen, von'denen hier beispielsweise
die folgenden genannt werden sollen:
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Acrylamid, Acrylsdure und deren Ester, Methacryinitril, Methacrylamid, Methacrylsaure und deren Ester und entsprechende
an der Methylgruppe substituierte Verbindungen, Vinylester und -ather wie Vinylacetat, Vinylstearat, Vinylbutylather,
Halogenessigsaurevinylester wie Bromessigsdurevinylester, Dichloressigsdurevinylester, Trichloressigsdurevinylester, Styrol,
Maleinimid, Vinylhalogenide wie z.B. Vinylchlorid, Vinylylidenchlorid, Vinylbromid sowie Sulfonatgruppen tragende
ungesaéttigte Verbindungen usw.

Einsetzbar sind Polymere, deren relative Loésungsviskositdten gemessen als 0,5%ige Dimethylformamidiésungen bei 20°C im
Bereich von 1,7 bis 6,0 liegen. In der Rege! fihren Polymere mit hdherem Molekulargewicht zu Filamenten mit besseren
physikalischen Eigenschaften. Zu ihrer Herstellung muf aber eine erheblich gréRRere Lésungsmittelmenge eingesetzt und
zuriickgewonnen werden, wodurch die Herstellkosten derartiger Filamente erheblich erhdht werden. Gute Ergebnisse unter
wirtschaftlichen Bedingungen werden mit Polymeren erzielt, die in einem Viskositdtsbereich von etwa 1,85 bis 3,5 liegen,
besonders gute Ergebnisse liefern Polymere im Viskositatsbereich zwischen 2,6 und 3,5.

Bei der Herstellung der Spinnlésungen sind die Losebedingungen so zu wéhlen, da mdglichst homogene, gelteilchenfreie
Spinnldsungen erhalten werden. Zur Uberpriifung der Spinnldsungsqualitit sind insbesondere Streulichtmessungen unter
Einsatz eines Lasers als Lichtquelle geeignet. Nur einwandfreie Spinnldsungen, die sehr geringe Streulichtwerte zeigen,
ermdglichen die erfipdungsgemaf benétigten hohen Verstreckungen. Die Spinnlésungen kdnne sowohl kontinuierlich als
auch diskontinuierlich angesetzt werden. In die Spinnldsungen kdnnen anorganische oder organische Zuséatze eingearbeitet
werden, wie. z. B. Mattierungsmittel, Stabilisatoren, Flammschutzadditive usw. Auch Zusétze wie z.B. CaCO; oder SiO, in
Konzentration von 1 bis 20%, die die Oberflachenstruktur beeinflussen, sind geeignet.

Das erfindungsgemale Spinnverfahren zeichnet sich durch eine hohe effektive Gesamtverstreckung von mindestens 1:8 aus.
Bei der Bestimmung der effektiven Gesamtverstreckung werden nur die NaRverstreckung vor, wahrend oder nach des
Waschprozesses und die HeiRverstreckung beriicksichtigt, dagegen ein Schrumpfen der Filamente in Abzug gebracht. in die
Werte der Gesamtverstreckung wird der sogenannte Diisenverzug nicht mit aufgenommen; die frischen Spinnfilamente, die
nach einem NaBRspinnprozeB anfallen, werden vielmehr als unverstrecktes Material gewertet. Die effektive Gesamtverstreckung
soll nach dem erfindungsgemé&Ren Verfahren wenigstens 1:8 betragen. Bevorzugt sind effektive Gesamtverstreckverhaltnisse
von 1:10 bis 1:20. Das erfindungsgemafe Verfahren kann auf herkémmlichen Filamentspinnanlagen durchgefiihrt werden.
Die geforderte effektive Gesamtverstreckung erfolgt in mehreren Stufen, zundchst werden die Spinnfilamente vor, wéhrend
oder nach dem Auswaschen den Restgehaltes an Losungsmittel in einem oder stufenweise in mehreren heillen Badern
wenigstens im Verhéltnis 1:4 naBverstreckt. Die Temperatur der Streckbadmedien, die in der Regel aus Mischungen aus
Wasser und dem eingesetzten aprotischen Losungsmittel bestehen, sollte méglichst hoch gehalten werden. Bevorzugt werden
Temperaturen wenig unterhalb des Siedepunktes der Badfllssigkeit. Mglich sind aber auch Béder, die andere Streckbadmedien
enthalten, z.B. Glykol oder Glycerin gegebenenfalls auch in Mischungen mit dem Polymeriésungsmittel, bei denen auch
Strecktemperaturen oberhalb von 100°C gewéhlt werden kdnnen.

Nach dem Strecken und Auswaschen des Restlésungsmittelgehaltes werden die Filamente in einem Préparationsbad prépariert
und in (iblicher Weise danach durch die Einwirkung von rotierenden Prewalzenpaaren moglichst weitgehend von anhaftendem
Wasser befreit. Die im Praparationsbad aufgebrachte Praparation kann das Streckverhalten der Filamente beeinflussen. Es
sollte daher aus bekannten Praparationsmischungen diejenige ausgewahit werden, die eine mdglichst geringe Faden-Reibung
zeigt.

Im AnschiuR an die Préparationen werden die erhaltenen Filamente unter Spannung auf heien Walzen getrocknet. Beim
Trocknen kann ein geringer Schrumpf, der sich oft fur die nachfolgende Verstreckung als glinstig erweist, zugelassen werden;
bei der Einstellung des Schrumpfes muf aber darauf geachtet werden, daB die Kabel immer unter Spannung lber die
Trockenwalzen laufen. Die Temperaturen der Walzen soliten so gewahlt werden, dal? das Kabel den Trockner mit einer sehr
geringen Restfeuchte von méglichst weniger als 1% verlaBt. Besonders glinstig haben sich Temperaturen der Trockenwalzen
von 140 bis 240°C herausgestellt, dies schiief3t jedoch nicht die Anwendung héherer oder niedrigerer Temperaturen aus.
Ebenso kann auf den Walzen mit abgestuften Temperaturen getrocknet werden.

Nach dem Trocknen wird das Spinnkabel unter Anwendung von trockener Hitze noch einmal mindestens auf das 2fache seiner
Lange verstreckt. Diese Verstreckung kann ebenfalls in einer oder mehreren Stufen erfolgen. Das Aufheizen des Kabels kann
nach den in der Technik (iblichen Verfahren, z.B. durch das Umlaufen heif’er Walzen, durch Kontakt Gber heil3e Platten, in
einem HeiBluftkanal oder auch durch Strahlung, insbesondere Infrarotstrahiung, erfolgen. Auch eine stufenweise Verstreckung,
bei der verschiedene Aufheizverfahren Anwendung finden, kann angewandt werden. Besonders vorteilhaft sind solche
Kombinationen immer dann, wenn bei der ersten Streckstufe von oder zwischen heiBen Walzen verstreckt und in der zweiten
Stufe eins der drei anderen beschriebenen Verfahren angewandt wird. Die Verstrecktemperaturen werden von der Art des
eingesetzten Polymers und zum Teil von der vorhergehenden Verstreckung und den Trocknungsbedingungen beeinfluf3t.
Geeignet sind im allgemeinen Trocknungstemperaturen im Bereich von etwa 120 bis 250°C.

Nach der Verstreckung werden die Filamente in (blicher Weise abgekihit und nach bekannten Verfahren entweder zu
Endlosmaterial aufgespult oder zu Borsten mit der gewlinschten Schnittlange geschnitten. Falls es das Einsatzgebiet erfordert,
kann vor oder nach dem Schneiden noch eine spezielle Praparation, z. B. die Verteilbarkeit oder die Haftung in einem
Verbundwerkstoff verbessert, auf die Monofilamente bzw. Borsten aufgebracht werden.

Ausfiihrungsbeispiel

Die Erfindung wird nachstehend an einigen Beispielen naher erldutert. Sofern nicht anders angegeben, beziehen sich Angaben
Uber Prozente und Teile auf Gewichtseinheiten.
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Beispiel 1

Eine 19%ige Losung eines Polymeren aus 99,3 % Acryinitritund 0,7 % Acrylsauremethylester der relativen Viskositat (gemessen
als Lésung von 0,5g in 100ml Dimethylformamid bei 20°C), von 3,0 wurde durch eine Diise mit 1000 Loch, Lochdurchmesser
0,12mm in ein Fallbad mit 43,8% Dimethylformamid (DMF) und 56,2 % Wasser bei 40°C gedrickt, mit 6,3m/min senkrecht
nach oben von der Diise abgezogen, anschlieRend in zwei Badern mit 33% DMF und 67% Wasser bei Siedetemperatur auf
29m/min verstreckt, mit heiBem Wasser im Gegenstrom gewaschen, wobei ein Schrumpf auf 27 m/min zugelassen wurde,
anschiieRend aviviert und auf heiRen Trommeln bei 170°C, 190°C und kurzzeitig 230°C getrocknet, auf 180°C abgekihlt und
iiber beheizten Platten bei 180°C auf 74m/min verstreckt. Die effektive Gesamtverstreckung betrug 1:11,7. Die erhaltenen
Filamente wiesen folgende Eigenschaften auf:

Einzeltiter: 2,6tex
Reilfestigkeit: 45cN/tex
ReiBdehnung: 7,5%
Anfangsmodul: - 1515 cN/tex

Die MeRwerte wurden mit einem Instron — Zugprifgerat, Modell 1122 aufgenommen. Die Einspannlénge betrug 200mm, die
Verdehnung erfolgte mit einer Geschwindigkeit von 100% der Einspannlénge pro Minute. Der Anfangsmodul wurde im
Verdehnungsbereich 0,1-0,3% bestimmt. '

Beispiel 2

Eine Spinnmasse, wie in Beispiel 1 beschrieben, wurde durch eine Dise mit 500 Loch, Lochdurchmesser 0,15mm, in ein
Fallbad aus 43% DMF und 57% Wasser bei 34°C gedriickt. Die erhaltene Fadenschar wurde mit 6,3m/min senkrecht von der
Duse abgezogen, in zwei hintereinanderliegenden Wannen, die mit einer Mischung aus 40% DMF und 60% Wasser gefulit
waren, bei Siedetemperatur auf 27 m/min verstreckt, in heiBem Wasser im Gegenstrom gewaschen, aviviert, bei 170, 190 und
kurzzeitig 230°C getrocknet um dann zunéchst bei 180°C auf 40m/min und anschlieRend (ber heie Platten bei 180°C auf

78 m/min verstreckt zu werden. Die effektive Gesamtverstreckung betrug 1:12,4. Die erhaltenen Filamente zeigten folgende
Eigenschaften:

Titer: 4,96 tex
Reil3festigkeit: 41 cN/tex
ReiRdehnung: 7,0%
Anfangsmodul: 1445 cN/tex
Beispiel 3

Eine 18%ige Spinnmasse eines Polymers entsprechend Beispiel 1 wurde durch eine Diise mit 10 Loch, Lochdurchmesser
0,3mm in ein Fallbad aus 40% DMF und 60% Wasser bei 39°C gedriickt. Die Filamente wurden mit 4,5m/min von der Dlise
abgezogen, in zwei Bédern mit 60% DMF und 40% Wasser bei 95°C auf 22,5 m/min verstreckt, in heiRem Wasser gewaschen
und nach Durchlaufen eines Avivagebades auf 2 Duos bei Temperaturen von 150 und 190°C unter Spannung getrocknet. Mit
einem dritten Duo, das auf 190°C aufgeheizt war, wurden die Filamente auf 42m/min verstreckt und von diesem Duo dann mit
67,0m/min abgezogen. Die Gesamtverstreckung betrug 1:14,9.

Die Filamente zeigten folgende Eigenschaften:

Titer: 6,5tex
Reif¥festigkeit: 49 cN/tex
ReiRdehnung: 6,1%
Anfangsmodul: 1656 cN/tex
Beispiel 4

Eine Spinnmasse, wie in Beispiel 3 beschrieben, wurde durch eine Diise mit 10 Loch, Lochdurchmesser 0,5mm in ein Fallbad,
bestehend aus 38% DMF und 62% Wasser bei 30°C gedriickt, mit 4,5m/min abgezogen und nachfolgend in zwei Wannen mit
58% DMF und 42% Wasser bei 95°C auf 22,5 m/min verstreckt, mit heiBem Wasser gewaschen, aviviert, auf 3 Duos bei 150,
160 und 180°C getrocknet, mit einem vierten Duo, das auf 190°C aufgeheizt war, auf 32,2m/min verstreckt und von diesem
Duo mit 75m/min abgezogen. Die Gesamtverstreckung betrug 1:16,7. Die so erhaltenen Faden zeigten folgende
Eigenschaften:

Titer: 12,9tex .

ReiRfestigkeit: 38 cN/tex

ReiRdehnung: 6,8%

Anfangsmodul: 1304 cN/tex

Beispiel 5 .

Eine Spinnmasse, wie in Beispiel 3 beschrieben, wurde unter den Bedingungen des Beispiels 4 versponnen, nalverstreckt,
gewaschen und aviviert. Die Trocknung erfolgte auf 3 Duos von 150, 160 und 180°C Oberfldchentemperatur. Das Kabel wurde
mit einem auf 205°C aufgeheizten Duo auf 42m/min verstreckt und von diesem Duo mit 59m/min abgezogen
(Gesamtverstreckung 1:13,1). Die erhaltenen Filamente wiesen folgende Werte auf:

Titer: : 16,2tex
Reifestigkeit: 34 cN/tex
Reifddehnung: 8,3%

Anfangsmodul: 1162 cN/tex



Beispiel 6

Eine 26%ige Spinnmasse eines Polymers aus 93,5 Gew.-% Acrylnitril, 6% Acrylsduremethylester und 0,5%
Natriummethallylsulfonat, das eine relative Viskositat von 1,92 aufwies, wurde durch eine Dise mit 10 Loch, Lochdurchmesser
0,5mm in ein Fallbad gedriickt, das aus 30% DMF und 70% Wasser bei 32°C bestand. Die Faden wurden mit 3,5m/min von der
Diise abgezogen, in zwei nachfolgenden Badern aus 60% DMF und 40% Wasser bei 95°C auf 22,6 m/min verstreckt, in heilem
Wasser von 80°C gewaschen, aviviert und auf 4 Duos bei 135, 150, 165 und 170°C getrocknet. Die Geschwindigkeiten der
einzelnen Duos betrugen: 22,5; 24,8; 24,5 und 22,5m/min. Vom letzten Duo wurden die Faden mit 48,0m/min abgezogen, das
bedeutet, daB die effektive Gesamtverstreckung 1:13,7 betrug. Die erhaltenen Filamente wiesen folgende Eigenschaften auf:
Titer: 19,1 tex

ReiRfestigkeit: 24 cN/tex
ReiRdehnung: 7.3%
Anfangsmodul: 879 cN/tex

Beispiel 7 (Vergleich)

Dieses Beispiel stellt eine Nacharbeitung der wesentlichen Angaben des Beispiels 1 der DE-OS 2434488 dar. Eine 22%ige
Lésung eines Polymers aus 93,6 Gew.-% Acryinitril, 5,8 Gew.-% Acrylsduremethylester und 0,6 % Natriummethallylsulfonat in
DMF wurde durch eine Diise mit 10 Loch, Lochdurchmesser 0,3mm, Diisendurchmesser 20mm in ein Féllbad aus 55% DMF
und 45% Wasser bei 20°C gesponnen. Die Spritzgeschwindigkeit der Spinnmasse wurde auf 6,0m/min eingestelit und die
Faden mit 4,8m/min {(Merzug: 0,8) von der Dise abgezogen. In einem Bad mit 50% DMF und 50% Wasser bei 30°C wurden die
Filamente auf 24 m/min verstreckt, mit heiBem Wasser im Gegenstrom gewaschen, in Wasser bei Kochtemperatur auf 28,8m/
min nachverstreckt, aviviert und ohne Zulassung von Schrumpf getrocknet. Die éffektive Gesamtverstreckung betrug, wie in
dem zitierten Beispiel der Vorliteratur 1:6. Unter diesen Bedingungen wurden Filamente mit folgenden Eigenschaften

gefunden:

Titer: 3,46tex
ReiBfestigkeit: 23 cN/tex
ReiRdehnung: 13%
Anfangsmodul: 583 cN/tex

Der Anfangsmodul wurde im Bereich von 0,3 bis 0,5% Dehnung bestimmt, da die Werte im Bereich 0,1 bis 0,3% niedriger
lagen. Der Titerwert ergab sich aus den Einzelkapillarwerten gemittelt aus allen 10 Kapillaren. Es war auf diese Weise nicht
maoglich, einen Titer von 4tex zu erreichen. Aus diesem Grunde wurde der Spinnversuch des Beispiels 7 wiederholt, jetzt aber
die Faden nach dem Trocknen bei 180°C mit 27,0m/min aufgewickelt. Unter diesen Bedingungen ergaben sich die folgenden
physikalischen Werte:

Titer: 3,65tex
Reifl3festigkeit: 22 cN/tex
ReiRdehnung: 17%
Anfangsmodul: 509 cN/tex

Auch hier wurde wieder der Anfangsmodul aus dem Bereich 0,3 bis 0,5% Dehnung ermittelt.

Auch bei dieser Variante war es noch nicht méglich, einen Titer von 4,0tex zu erreichen. Es ist zu vermuten, daf? in dem Verfahren
geméR Beispiel 1 der DE-0S2434488 noch ein grof3erer Schrumpf zugelassen wurde ais oben angefiihrt. Das bedeutet aber,
daB die Faden dieses Beispiels 1 sicherlich auch eine noch niedrigere ReiRfestigkeit aufwiesen und insbesondere der
Anfangsmodul deutlich unter 500cN/tex gelegen haben mugR.
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